Atomabszorpcids spektroszkopia
az élelmiszer-analitikaban

KARL MALY*

Az atomabszorpcids spektroszképia (a tovabbiakban AAS) a fémek és a nem
fémes elemek nyomainak vizsgalatara szolgélo egyik legteljesit6képesebb eljaras.
Ezzel a médszerrel dsszesen mintegy 70 kémiai elem hatarozhaté meg.

Sulyos gondot jelent, hogy az emberi tevékenység tartosan nehézfémeket juttat
koérnyezetiinkbe. A természetben nincs lehet6ség lebontasukra, igy legfelijebb arra
térekedhetiink, hogy ezeket nehezen old6d6 vegyuletekként rogzitve a talajba
sullyesszuk, beféldeljuk. igy nehezitjuk meg, hogy akar csekély mennyiségben is a
taplalkozasi lancba jussanak. A legtobb mérgezé nehézfém viszonylag kis forrpontd.
llyen a higany, a kadmium, az 6lom, az arzén és a taliiurn. Ha az anyagok ezeket
tartalmazzéak, akkor nagyobb hémérsékletl folyamatok soran - mint amilyen az
asvanyi energiahordozok-, a szemét-, a gépkocsik elgazositott hajtéanyagainak
égetése, az ércelbkészitési porkolés és szamos egyéb miszaki folyamat — sziikség-
képpen szabaddéa valnak. Mivel ekkor csak finom eloszlasban keletkeznek és a gaz
égéstermékek tisztitasi feltételei mellett is csak részben foghatok fel, szabadda valva
a kornyezetbe szérédnak (1).

Nehézfémek keriilnek az élelmiszerekbe és az élelmiszer-nyersanyagokba

— a termesztés id6szaka alatt a talajbol, a vizbél és a leveg6bdl,

— nehézfémtartalmd rovardld — (Cu) és csavazoszerek (Hg) révén,

— takarmanyokbol térténé felvétellel,

— a termelés és tarolas soran bekovetkezd szennyez6dés (gépkopas, por)
altal,

— az élelmiszer-kereskedelemben,

— a csomagolbéanyagokbdl (Sn) és keramiaedényekbdl (Pb, Cd).

Az élelmiszer-ellendrzés széleskor( feladatkorének megfeleléen egyrészt a min-
tdk szama nagy, masrészt viszonylag sok kémiai elemet kell vizsgalni és ugyanakkor
kifejezetten a nyomelemek kérében tobbnyire ang/g (ppb)- /rg/gtppm) tartoméany
jén szamitasba.

Az elemzési adatok értékelésekor figyelembe kell venni azt a kérilményt, hogy
egyes fémek csekély mennyiségben esszencidlis nyomelemek, de nagyobb adagban
mérgez6 hatastak. Példaul a szelén szikséges adagja napi 60-120 /rg-ot tesz ki és
ugyanakkor mérgez6 adagjanak terjedelme 2400—3000 /tg k6zott becsulhetd (2).

Az élelmiszerek nehézfém-tartalmanak mérgez6 hatasa jelent6sen fligg a fém
kotésének modjatdl. A szerves vegyuletben kotdtt fémek mérgezé hatdsa nagysag-
rendben nagyobb a szervetlen séként kététtekénél. A AAS a kiilonbdzé kotési mo-
dok kozott elvileg nem tud kiilonbséget tenni. Sok esetben azonban aminta-el6ké-
szitési eljaras alapjan kilonbség tehet6. igy lehet paldaul a szerves és a szervetlen
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higanyvegylletek ko6zo6tt az alkalmazott feltardsi mivelet révén kulonbséget
tenni.

zetl nehézfémek meghatarozasa nehezen kezelhet§, de —amint a kdvetkezd végre-
hajtasi eljaras mutatja — korszer(i elemzési modszerrel megoldhaté feladatnak
tekinthet6.

Minta-el6készités

Az AAS-i elemzéshez az élelmiszermintat el6bb mérésre megfelel6 alakba kell
hozni, vagyis a legtdbb meghatarozashoz oldatba kell vinni szuszpendalt szilard
részecskék nélkul agy, hogy ne legyen talzottan viszk6zus és dsszes sétartalma se
legyen jelentés.

Viszonylag gond nélkil végrehajthaté az ivoviz, az asvanyviz, a gyimolcs-
levek és az alkoholos italok mintael6készitése. Az ivoviz kdzvetlenil vizsgalatra
kerulhet, az asvanyvizek oldott szénsavtartalmat el kell tavolitani, a gyimdélcs-
levek szuszpendalt szilard anyagait centrifugalassal kell levalasztani. Az alkoholos
italok vizsgalatakor a mintaval azonos alkoholtartalmt standarddal szemben kell
mérni a fémkoncentraciot. A szénsavtartalmu italok (sor, pezsg6) oldott szénsavtar-
talmat az elemzés el6tt ugyancsak el kell tavolitani. A nagy viszkozitasu italokat
(lik6rok) elemzés elétt fel kell higitani.

A kilonboz6 eredetl biologiai mintdk elemzésekor a f6 nehézséget a fémek
kotésének eltér6 maddja okozza a sokféle szerves szerkezetben. Az élelmiszerek
nehézfém-nyomainak vizsgéalatakor a legtébb esetben el6zetesen a szerkezetbdl, ill.
a meghatarozando részletbdl el kell valasztani azokat. Erre a célra két eljarast va-
laszthatunk:

— az extrakciot és
— a szerkezet roncsolasat szaraz vagy nedves hamvasztassal.

Az extrakcios eljaras alkalmazasakor tgyelni kell arra, hogy szerkezetenként
és elemenként igen eltérd extrakciot kell alkalmaznunk.

Gyakran dolgoznak komplexképzével (pl. ammonium - pirrolidin —dithio-
karbonat-APDC-vel) és valamely szerves olddszerrel (pl. metil-izobutilketon —
MIBK-val). Anehéz-fémkomplexet az extrakcié soran a szerves fazisba viszik és az
AAS-hoz abbdl kivonjak. Egyes esetekben sziikségtelen komplexképzé alkalmazasa,
igy ételzsirok nikkelnyomainak — a zsirkeményités katalizatorAnak — extrakcioja
esetén a meghatarozashoz 10%-os salétromsavat hasznalunk széntetraklorid jelen-
Iétében (3).

GylUmolcs és zoldség, hal- és hiskészitmények esetén elemzés el6tt altalaban
szaraz vagy nedves hamvasztast alkalmazunk.

A szaraz hamvasztast mindig a nehezen ill6 fémek meghatarozasakor valaszt-
juk. llyenkor a szaritott és egynemdsitett mintat altaldban 4000 °C korili hémér-
sékleten, tokos kemencében hamvasztjuk el. A hamut asvanyi savval vesszik fel és
visszik elemzésre.

Nehezebb a minta-el6készités konnyen ill6, mérgezd nehézfémek meghataro-
zasakor, ha az élelmiszerben higany-, arzén-, kadmium-vagy 6lomszennyezés var-
haté. A minta-el6készitési veszteségek veszélye miatt a nedves hamvasztast kell
elényben részesiteni. Ha a hamvasztads nyitott edényben térténik, akkor azt cél-
szerien nagyobb forrpontu feltar6 savval (kénsavval) végezzik, jéval forrpontja
alatti hémérsékleten. A feltar6 edény megfeleléen kiképzett alakja révén a veszte-
ségeket elhanyagolhatdé mértékig csokkenteni lehet.

Kilénosen bevaltak a nedves hamvasztashoz a teflon-autoklavok, amelyekben
a mintak 180 °C-t meg nem haladé hémérsékleten, Iényegesen rovidebb id6 alatt
teljesen és veszteségmentesen feltarhatok (4).
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A mérés ehe

Az alapallapotban levé atomok alkalmasak arra, hogy a fényt igen szlk hul-
lamhossz (rezgés)-tartomanyban abszorbealjak. Ez a hullamhossz az an. rezonan-
ciarezgés jellemzd az elemre és a fénygyengilés mértéke aranyos a koncentraciéval.

Az AAS-as meghatarozaskor az atomos allapotd mintat és atomfelh6t a meg-
hatarozni kivant egyes kémiai elemekre jellemz6 fénnyel vilagitjuk at. Az extinkcié
a Lambert-Beer torvénynek megfelel6en aranyos a koncentraciéval. Az atom-
abszorpcios spektrométer a kdvetkez6 részekbdl all: fényforrasbol, atomos allapotot
létrehozé felszerelésbdl, porlasztobdl, monokromatorbdl, er6sitébél, mérémiszerbdl
és kulonboz6 kiegészitd készilékbdl.

7. 4bra. Az atomabszorpciés spektrofotométer vazlatos felépitése
1, fényforras, 2. lampa, 3. monokromator, 4. érzékeld, 5. erdsitd, elektronika és mérémliszer.

Az AAS-készilék fénysugardnak Gtjat az 7. abra mutatja.

A fényforras (vajtkatédlampa vagy elektrodnélkili kisulési cs6) a kérdéses
elem szinképét sugarozza. A lang, ill. a grafitcsé atomos allapotot Iétrehozd savja-
dik. Miutan a fény szinképi felbontasaval a monokromatorban a kilépési rés altal a
rezonanciavonal elkuldnil, az dsszes tobbi vonal kirekesztédik, igy az érzékel6 csak
a rezonanciavonalat fogadja, amelynek gyengiilését a mérére juttatja.

Fervforrésd

A vajtkatodlampa olyan zart Gveghenger, amely néhany torr nyomasu nemes
gazzal tolt6tt és amelybe katédot és anddot forrasztottak. A katéd vajthenger alakd
és/vagy a kérdéses elembdl készilt vagy azzal t6ltdtt. Ha az andédra és a katédra
fesziltséget kapcsolunk, akkor a tolt6gaz ionizalédik, a gazionok a katédbol fém-
atomokat utnek ki, amelyek a mindenkori vizsgalandé elem emisszioés szinképét
sugarozzak. Az emissziés spektrum létrehozasa leirt m(ikddésének feltétele, hogy a
vajtkatédlampak alapvetéen j6 min6ségben késziljenek. Az utébbi években valé-
ban sikerilt igen jo teljesit6képességl vajtkatodlampakat el6allitani, amelyek élet-
tartama sok szaz Uzemoérat tesz ki.

Az AAS szamos hasznaldja hatranyosnak talalta, hogy minden egyes kémiai
elem sajat fényforrast igényel. Ennek megfeleléen mar régéta térekszenek arra,
hogy tobb elem vizsgalatdhoz alkalmas lampakat allitsanak el6, amelyek katédja
tobb elem 6tvozetébdl készilt. A négy- vagy tébbelemes lampak esetén kedvez6tlen
jellzaj viszonyokkal és rovidebb élettartammal kell szamolnunk, s ezenkivil a
lampaszinkép vonalgazdagsaga interferencia veszélyét is jelentheti.
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A tobbelemes lampakon segithet, hogy a vizsgalati id6t roviditeni lehet (a
lampék cseréje és a felmelegitési id6 elmarad) és elényt jelent, hogy a hagyomanyos
készilékeken egyidejlileg tobb elem vizsgalata nem végezhet6 el (ami csupan két-
vagy tébbcsatornaval ellatott késziilékeken lehetséges).

Az elektrédnélkili kistlési csdvek nagysagrendileg nagyobb er6sségli sugarzast
nyudjtanak, ami ugyan az elemzési eljaras érzékenységét kozvetlenil nem befolya-
solja (ugyanis az csak a mér6- és referenciasugarzas k6zotti intenzitas ésszehason-
litasara vezethet6 vissza), de egyes elemek esetén, amelyek rezonanciavonalai az
ultraibolya-tartomanyba, vagy annak kozelébe esnek (pl. az arzén és a szelén) el6-
nydsen alkalmazhatok megjavitva a jel/zaj viszonyt. El6nydsek ezek a csovek
kisebb h&mérsékleten olvadd fémek esetében is, amelyeknél a vajt katodlampak
el6allithsa nehézséget jelent (pl. higany, 6lom, kadmium...) Az elektrod nélkili
kistlési csovek Uzemeltetéséhez természetesen kiegészité felszerelésként nagyfrek-
vencias generator szikséges.

Porlasztok

A fényforrasbol kilépd emisszidsszinképet a porlasztén keresztil vezetik, amely-
ben a hédisszociaci6 altal el6allitott atomok a belép6 fény egy részét abszorbealjak.
Kétségtelenil az elemzési mvelet legnehezebb és legkritikusabb folyamata a minta
atomos allapotba val6 vitele. Az elemzés sikere vagy sikertelensége gyakorlatilag a
porlasztds hatékonysagéatol figg, hiszen a meghatarozas érzékenysége aranyos a
vizsgalni kivant elem porlasztasi mértékétél. Veégil is az 6sszes AAS-ban ismeretes
kémiai interferenciak nem masok, mint a meghatarozand6 elem porlasztasa mérté-
kének befolyasolasa.

Az AAS-lang esetén a minta anyagéat aeroszol alakban viszik a langba. 1d6t6l
fuggetlen jelet allit el6, amelynek nagysaga az elemzésre kertl§ oldatban levé meg-
hatarozandd elem mennyiségével aranyos. A leveg6/acetilén lang az 6sszes olyan
elem porlasztasara alkalmas, amelyek a mintaban nehezen olvadé vegyiiletet nem
képeznek; 2300 °C-tdl kivald érzékenységgel hatarozhatok meg a kévetkez6 elemek:
mangan, vas, kobalt, nikkel, ezist, cink, kadmium, élom tébbek k6zétt. A dinitro-
gén-oxid/acetilén langgal 2700 °C koruli h6mérsékletet lehet elérni. Ezaltal alkalmas
ez a lang mindazon fémek elemzésére, amelyeket leveg6/acetilén-langgal nem lehet
teljesen porlasztani. llyen elemek példaul: a berillium, kalcium, stroncium, barium,
titan, vanadium, krém, molibdén, volfram, aluminium, szilicium.

Az AAS-lang égbjeként tobbnyire kever6kamras laminéaris égét hasznalnak. A
mintat tartalmazé oldat adagolasi iteme 2-10 ml/percet tesz ki. Az AAS-lang ezal-
tal jollehet nyomelemzést tesz lehetévé, de mikrotnédszerrdl nincs sz6.

A kever6kamras ég6 alkalmazasa a mintaoldatnak csupan kerek 10%-at tudja
legkisebb cseppek alakjaban a langba juttatni, s a maradék hasznosulatlanul lecsa-
poédik. Emiatt mar az AAS fejlesztése kezdetétdl keresték a lehetGséget arra, hogy
az atomok nagyobb mennyiségét vigyék a fény Gtjaba, és ezaltal a kimutathatésag
kedvezébb hatarértékét érjék el.

Az AAS-lang méas megoldasaként eldallitottak a langnélkili AAS-t grafitcs6-
edénnyel. Ez az elemzési technika mar valédi mikronyomelem eljarasra ad lehet6-
séget és a legteljesit6képesebb elemzési eljarasnak mondhat6.

A 2. dbra a Massmann-féle grafitcs6edény vazlatos felépitését mutatja.

A kis grafitcs6be az adagolényilason at 10-20 /A mintat adagolunk. A cs6-
vecskét kozvetlen arammenettel 3000 °C-ra hevitjik. A felhevités teme, tartama
és hémérséklete vezérl§ készulékkel bedllithaté é a mindenkori mintdhoz illeszt-
het6. A legtdbb fém esetén az érzékenységet 10- 100-szorosra lehet novelni a por-
lasztéedény (kiivetta) szorosan elhatarolt terében az atomkoncentracié novekedése
és a tartézkodasi id6 elhuzddasa altal. Természetesen az elemzés pontossagat és
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2. dbra. A Massmann-féle argonkamra grafite-

dénnyel langnélkiliatomabszorpciés elemzéshez;

a) grafitcsd, b) acélkérlemez, c) nyilds a minta

beadasahoz, d) feler6sit6, e) miianyag szigeteld-
anyag.

3. abra. A higany-meghatarozasra szolgalé be-
rendezés vazlata:

1. inertgaz tartalya, 2. redukalé edény, 3. sza-

rité csé, 4. hosszl cséedény, 5. abszorpciés csé.

reprodukalhatésagat befolyasold jelent6s zavaro6 tényezék gyakran bekdvetkeznek.
Hétechnikai Uton réteggel bevont grafitcsévek, tantalféliaval ellatott grafitcsdvek
(Lvov-kemence), kulénféle kiegészitd felszerelések és még szamos technikai szerke-
zetvaltoztatas a legtdbb esetben segitséget tudnak nyujtani.

A higanyelemzés AAS-as érzéketlensége szikségessé teszi kilonleges porlasztd
felszerelés alkalmazasat. A higanytartalmi mintaoldatban lev6 ionizalt higanyt
redukalé anyaggal (t6bbnyire natrium-boérhidriddel) elemi allapotdra redukaljuk.
Az AAS ezzel a valtoztatassal - az un. hidegg6z-technikaval -, mar szobahémér-
sékleten atomos allapotba keril a higany, ez a tulajdonsdg hasznosithat6. A sza-
badda tett higanyt inert gazzal a mintaoldatb6l kilizziik és hosszabb méretli cs6-
edénybe vezetjik at az AAS-készilék fénysugarat.

A 3. dbra mutatja be a higany-meghatarozas elrendezésének elvi rajzat a hideg
g6zeljaras alkalmazasakor.

A rendkivili mértékben bekdvetkezd érzékenységndvekedés abbdl a ténybdl
kévetkezik, hogy a mintaoldat teljes higanymennyisége meghatarozott ideig a ké-
szulék fénysugaranak Utjaba esik és ezaltal a higanyatomra jellemz6 fény maximalis
gyengilése kodvetkezik be.

A porlasztas tovabbi megoldasat az AAS-hidrid-technika adja. A periédusos
rendszer IV., V. és VI. f6csoportjaba tartozé néhany elemnek azt a tulajdonséagat
haszndlja ki ez az eljaras, hogy azok ill6 hidrideket képeznek. Ezeket az elemeket
natrium-borhidrid adagolassal hidriddé alakitjak, a mintaoldatbél inertgazzal kilizik
a hidridet és a hidegg6z technikaval egyezd médon hosszu cs6edényen vezetik at a
fényt.

yA higany meghatarozasatol eltérve azonban a hidrid meghatarozasnal a cs6-
edényt heviteni kell (Arammal vagy leveg6/acetilcn langgal). A hidridek elbomlanak
és a képz6d6 atomok az elemnek megfeleld fény gyonglilését szolgaltatjak. A hidri-
dek illbva tételének elénye abbdl adddik, hogy elvalasztjuk azokat a tobbi elemtél,
a felduisulas miatt és mivel a tobbi elem zavar6 befolydsa messzemenéen kikiisz6-
bolhetd. az elemzés érzékenysége jelentdsen novelhetd. Az élelmiszeranalitika fontos,
ellenérzésre szamitasba jové elemei, igy az arzén, a szelén, és az 6n stb. meghata-
rozasa csak a hidrideljarassal lehetséges megfelel6 érzékenységgel.
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Optika

Az AAS-ban szamitasbha jov6 szinképtartomany akozeli infravéros-tartomany-
t6l a vakuum ultraibolya-tartomanyig terjed (a cézium 852,1 nm-es rezonancia-
vonalatol az arzén 193,7 nm rezonancia-vonalaig). Ezaltal az AAS tallépi esetleg
az ibolyantuli (lathatéspektroszképia) vagy az emissziés szinképelemzés azonos
tartomanyait. Kovetkezésképpen bevalt optikai rendszerhez kell folyamodnunk.

Az AAS-késziilékek igen széles terjedelm(i hullamhossz-tartomanya miatt gya-
korlatilag kizarélag a racsmonokromatorok hasznélatosak.

A régebbi készilékek ,,UV-vaksaga” bizonyos nehézséget jelentett néhany
Uzemelési év utan, ami egyes elemek meghatarozasat megnehezitette, amelyek
rezonancia-vonalai a vakuum-UV-tartomany kozelében vannak.

A korszer(i készilékek, amelyekbe tisztitast biré nagy teljesitményd tukoropti-
kéat épitettek be, ezt a nehézséget messzemenden megoldottak.

Az AAS-késziilék optikai rendszerében jelent6s feladatot lat el az Gn. valto
(Chopper), forgd blende fényateresztd és tiikroz6 részekkel. A Chopper nemcsak
fényelosztd szerepet t6lt be (a mérd- és a referenciafénysugér képzését), de hatasara
az érzékel6re belépd fény meghatarozott id6k6zonként megszakad (modulalt). Az
er@sité ezt a modulaltan el6forduld fénygyakorisagot leképzi és erésiti, tehat csak
a modulalt fényt. Ezaltal a lang vagy a tlizforré grafitcs6 folytonos sugéarzasa ko-
vetkeztében varhat6 zavar6 jelenség kikiiszobolédik.

Erzékeld, er8sitd, mérd felszerelések

Az AAS-késziilékben a szekunder elektronsokszoroz6 (SEV) szolgél a fényjel
elektromos jellé torténé atalakitdsara. A SEV-et elhagyé fotonaramot szelektiv eré-
sit6 segitségével novelik, amelyet a Chopper moduléalt fénygyakorisaga hangol egy-
be. A kétfényutas elektronikat gy szerkesztették, hogy a két sugarut aranyat ké-
pezze. Az Osszehasonlitd sugar adja a szamlalét, a mérd sugar a nevez6t. Mivel
mindkét fénysugar azonos fényforrasbdél jon, azonos monokromatoron halad at,
azonos érzékel6 fogja és azonos elektronika erésiti fel, a fényemisszié bekdvetkez6
véltozasa ezaltal kikliszobol6dik, hisz az érzékel6 pontossaga és erdsitése azonosan
hat a szamlaléra és a nevezére is. A rendszer stabilitasat ezért gyakorlatilag a por-
laszt6/égetdrész befolyasolja.

Zavarok és a kikiisz6b6l6 rendszabalyok

Minthogy AAS, mint az Gsszes spektroszkopiai eljaras relativ modszer, a meny-
nyiségi elemzés csak a standardoldattal 6sszehasonlitva lehetséges.

A mintaoldat a porlasztéban méasként viselkedik mint a standard és ha ezt nem
ismerjuk fel és nem vesszik figyelembe, akkor hibas mérés kovetkezik be.

Az élelmiszeranalizis soran afizikai és kémiai interferencia, az ionizaciés inter-
ferencia és a hattérabszorpcio a lehetséges zavarforrasok.

Fizikai interferencia alatt azokat a zavarokat értjuk, amelyek a minta- és a
standardoldat eltér6 fizikai tulajdonsagaibdl kbvetkeznek, s azokat esetleg a kiilon-
b6z6 viszkozitas, fellleti fesziltség és s(irliség eredményezi. Ezek az eltérések az
AAS-lang porlasztasi folyamatat befolyasoljak. Ezek kikiiszobolhet6k a minta higi-
tasa, vagy a standard fizikai tulajdonsagainak a mintdhoz valo6 illesztése altal.
Kulénosen fontos ez, ha a minta-el6készités alkalméval szerves olddszerrel dolgoz-
tunk, mert ilyenkor standardként feltétleniil azonos oldoszert kell hasznalni és azzal
kell a mérést is végeznink.

Kémiai interferencianak nevezzik egyes vegyuletképz6k hatasat a porlaszté-
berendezésben. Mivel csak az atomos alapallapot teszi lehetévé a fény mindenkori
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rezonanciavonalainak abszorbedlasat, a kémiai interferencia kisebb fémtartalmat
mutat. igy példaul kénsavas feltards esetén levegé/acetilénlang alkalmazéasaval
kisebb kalciumtartalmat hatarozunk meg. Ennek oka az, hogy a szulfat h6bomlasa
kovetkeztében oxigéngyok keletkezik, s ezaltal a kalcium egy része, mint h6all6 ve-
gyllet nem kerul alapallapotba. A kdvetkez8 zavarelharitasi eljarasok lehetségesek
a langatomabszorpciés kémiai interferencia kikiiszébolésére:

— a minta Osszetételét figyelembe véve alakitjuk ki a standardot,

— a zavar6 anionokat lekotjuk feleslegben séként adagolt kationnal (pl. lan-
tansokat kalciummeghatarozaskor szulfat vagy foszfat jelenlétében),

— a meghatarozandé kationt komplexképzéssel arnyékoljuk. A kation csak
a langban valik szabadda és igy a zavar6 ionnal mar nem tud reagalni,

— gyakorlatilag az 6sszes kémiai interferencia kikiiszébolhet6, ha dinitrogén-
oxid/acetilén lang alkalmazéasaval a porlasztasi h6mérsékletet noveljik.

A grafitcs6-edények esetén a h6allé karbidok képz6dése jatszik kimagaslo sze-
repet. Ha a karbidképz&dés a mintanak a grafitcsé izz6 fellletén valo reakcidjara
vezethetd vissza, akkor az elemzés csokkent érzékenysége nyilvanul meg tobbnyire
azonos mértékben mind a standard, mind a minta esetében. Emellett az éleimiszer-
analitikdban a karbidképzés lehet6sége is fennall a mintdban képz6d6 bomlaster-
mékek reakcidja kovetkeztében, pl. a finomeloszlasu szénnel abiologiai anyagok el-
szenesedése révén. Amig az els6 zavar6 jelenséget a hétechnikai Uton bevont grafit-
cs6vel lehet kikliszobdlni, addig a biologiai anyaggal val6 vegyiletképzés masként
nem akadalyozhaté meg, csak ha a szerves szerkezetet a minta-el6készités soran el-
roncsoljuk. A lang AAS-ban a porlasztasi h6mérséklet emelése gyakran ionizacios
interferenciat von maga utan. Szamos fém dinitrogén-oxid/acetilén lang hasznalata-
kor tobbé-kevésbé erésen ionizaldédik. Minthogy az ionok az AAS-méréskor nem
tudjak arezonancia-vonalakat gyengiteni, az ionizacids interferencia az AAS-mérés
érzékenységét csokkenti. Ha a minta- és a standardoldathoz kdnnyen ionizalhaté
elemeket (cézium- vagy kaliumsaét), Un. ionizacios puffert adunk nagy feleslegben,
akkor a vizsgalandd elem ionizaci6ja mennyiségileg visszaszorithat6.

A hattérabszorpcié a meghatarozandé elemre nem jellemz&en bekdvetkezd
fényveszteség, amely nagy jellel téveszt meg.

A hattérabszorpci6 fellépésének két oka van:

— a fényszérédas a szilard és cseppfolyds részecskéken,
— valodi fényabszorpcié a molekulak vagy gyokok altal.

Az AAS-langban emlitésre méltd fényszoroédas okozta zavar gyakorlatilag nem
kovetkezik be addig, amig a mintaoldat Gsszes sotartalma az 5%-ot nem haladja
meg és a rezonanciavonal hullamhossza 250 nm feletti.

A molekulak és a gyokok kovetkeztében fellépd fényszérodas a lang hémérsék-
letének emelésével tobbnyire megakadalyozhaté.

Ezzel szemben e hattérabszorpcié zavaré tényez6it a grafitcs6-edényes lang-
nélkuli porlasztas esetén figyelembe kell venni. Manapsag harom lehet6ség koziil
valaszthatunk a zavaras kikiiszobolésére:

— deutérium-hattérkompenzator,
— Zeeman-AAS,
— Smith-Hieftje-elv (Iluktet6 er6sarami technika) alkalmazasat.

A deutérium-hattérkompenzator vazlatos felépitését a 4. dbra mutatja be.

A vijtkatodlampa fénye és a deuteriumldmpa fénye gyors gyakorisagban val-
takozéan halad at a porlaszté berendezésen. A vajtkatédlampa fényét az elemnek
megfelel6 és a hattérbdl szarmazd abszorpcié gyengiti, mig a deutériumlampa fé-
nyét csupan a hattérabszorpcié gyengiti. Ha a mérés el6tt a két fénysugar azonos
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4. dbra. Deuterium — hattérkompenzator vazlatos felépitése:
— Korbe forgé féltukor a langon at valtakozé fényt juttat a vajt katédlampabél O Hio ) és a
deuterium lampabdl (I£>2

intenzitasra egyenlitédik ki, akkor a hattérsugarzas altal keltett zavaras kikiiszo-
bol6dott, mivel az elektronika a két fénysugar aranyat képezi.

A Zeeman —AAS abbdl a ténybdl indul ki, hogy a fénykibocsatdé atomok, vala-
mint a fény maga mint elektromagneses sugarzas er6s magneses mezével befolya-
solhatéak. A legegyszer(ibb esetben a szinképvonal er6s magneses térben tripletté
hasad, amelynél a kbzéps6 vonal (-r-komponens) maximuma az eredeti vonal helyén
jelenik meg és a két széls6 (6) komponensek csekély hullamhosszal eltolédnak.

A két komponens fligg6legesen egyméashoz polarizalédik. Forgd polarizald
sz(ir6vel a két komponenst elvalasztjak és a n komponenssel valtakozva az elemre
jeII,e_nlzzc’i- és a hattérabszorpciét, a 6 komponensekkel csupan a hattérabszorpcioét
mérik.

A luktet6 er6sarami technikaval végzett hattérkompenzacié azon alapul, hogy
a véajtkatédlampa, amelyet er6saram izemeltet, ers vonalszélesedéshez és belsé jel-
véltasra kényszeriil a bels6 abszorpcié révén. Anndl a hullamhossznal, amelynél a
szokasos lzemben az emisszios maximum fellép, az er6saraml lUzemben a lampa
idedlis belsd jelvaltas esetén fényt nem bocsat ki, s ezaltal csak a hattérabszorpcié
fénygyengulése figyelhet6 meg. Ha a vajtkatodlampa ezzel szemben csekély lampa-
arammal izemel, akkor az az atomabszorpcié és a hattér fénygyengulését eredmé-
nyezi. Az er6saramu és a szokasos Uzemelés gyors valtakozasaval a hattérabszorp-
ci6 zavaro hatasa kikiszobolhetévé valik.

Kiegészit6 készilékek

A langnélkili porlasztashoz, a hidegg6éz- és a hidridtechnikahoz, valamint a
hattérkompenzaciéhoz emlitett kiegészit6 készilékek mellett szamitasba jonnek
azok, amelyek az elemzés messzemend automatizalasaval nagy mintaszadm egymas-
uténi vizsgélatat teszik lehetévé és az AAS-analizis vonatkozasaban a legfontosabb
fejlesztést jelentik.

Automatikus mintaadagol6, program- és adattarold, képernyd és nyomdaval
ellatott eredménykiir6 manapsag lehetévé teszi messzemenen az automatizalt
elemzést. Ez azonban természetesen nem menti fel az elemz6t attél a feladattol,
hogy az eredményt mindig Gjra és Gjra a helyességét illeten kritikus vizsgéalat ala
ne vesse.

201

2 Elelmiszervizsgalati Kézlemények



Osszefoglalo

Az utébbi években az AAS kozel az 6sszes laboratériumban standard eljaras-
ként fejlédott ki, amelyek az élelmiszerek és azok nyersanyagai fémszennyezGinek
elemzésével foglalkoznak. Ez az eljaras tobb elényt kinal, mint amilyenek

— kedvez§ ar/teljesitményviszony,

— igen kis kimutathatésagi hatar,

— nagy elvalasztoképesség,

— barmilyen szarmazéasu és 6sszetételli mintaban kdzel az dsszes fémre és nem
fémre altalanos alkalmazhatésag,

— széles kord irodalmi hattér és el6irasok (pl. DIN- és VDI-el6irdsok).
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Szemcsés tdmegcikkek és apritott szilard anyagok el6allitasakor a megfelel§
min&ségvizsgalat soran, tdbbek kdzo6tt, minden esetben szilkséges elvégezni a szem-
cseméret meghatarozasat és jellemezni kell a szemcseméretek eloszlasat. Ugyanis
az apritott szilard anyagok felhasznalasakor mindig meghatéarozott terméktulaj-
donsagra van szikség. Az apritasi jellemz6k emlitett meghatarozdsa mellett szik-
séges lehet pl. a sz(irhet6ség, a kopasi tulajdonsag ismerete is.

A szemcseelemzést altaldban a kdvetkez6 munkamenetben célszeri elvégezni:

— mintavétel az anyagarambél (laboratériumi minta),

— reprezentativ mintaosztalyozas,

— szemcseméretek meghatarozasa,

— az értékelés szemléltetd abrazolasa, a szemcseeloszlas jellemzése.

Abrak mutatjak be az alkalmazhaté vizsgalati eszkozoket.

Szarvas T. (Budapest)
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